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' L G. Farbenindustrie Akt.-Ges» in Frankfurt a. M.*) 

Verfahren zur Herstellung der Aluminiumsalze von Carbonsauren 
Patctitiert im Deutschen Reiche vom 25. Marx 1931 ab 



Aluminiumsalze aiiphatischer Carbonsauren, 
beispielsweise der Ameisensaure, Essigsaure, 
Milchsaure und auch der hdheren Fettsauren, 
wie Palmitinsaure, Naphthensatire, Stcarin- 
5 saure, sind bekannt. Die Aluminiumsalze ein- 
zelner niederer Fettsauren sind umstandlich 
herzustellende Piodukte. Z. B. erhalt man das 
Aluminiumlaktat uber das Bariumsalz durch 
Ausfallea mit Alurainiumsulfat und nachheri- 

10 ges Emdampfen. Die Aluminiumsalze der 
hohereu Sauren, besonders der Fettsauren, 
werden meist dadurch hergestellt, daG die 
Fcttsau re alkali- oder Erdatkalisalze mit Alu- 
miniumsulfat umgesetzt ^\-erden, wobei die 

IS Salze in nzcht immer einheitlicher Reaktion 
entstehcn, Auch ist man schon, wie z. B. bei 
der Herstellung- von glykonsauren Saizen, 
von Aluraatlosung ausgegangen. Bei alien 
obenerwahnten Verfalirea werden zimachst 

ao waGrige Suspensionen der Aluminiumsalze er- 
halten. 

Es ist nun gefunden worden, daI5 sich die 
Aluminiumsalze der Carbonsauren, insbeson- 
dere auch die sekundaren und tertiaren Alu- 
25 miniumsalze hochmolekularer Sauren, dadurch 
leicht herstellen lassen, daS man die Sauren 



entweder in iiidifferenten organischen Ld- 
sungsmittein mit Aluminiuraalkoholat unter 
Erhitzen umsetzt, wobei man je nach den 
Reaktionsbedingungen primare^ sekundare bzw. 30 
tertiare Aluminiumsalze erhalt, oder daB man 
die Carbonsauren in indifferenten organischen 
Losungsmittebi mit Aluminiumpulver, welches 
mit eineni Metall, Metalloxyd oder Metall- 
salz, welches in bekannter Weise das Akimi- 3S 
ni um zuaktivieren vermag, z.B.Kupferpulver, 
QuecksiIberchlorid» KupferchIomrus\v>, aktiv 
gemacht wurde, erhitzt. Im ietzteren Fall 
geht das Aluminium unter Entwicklung 
von Wasserstoff in Losung, wahrend bei Ver- 40 
wendung von Altiminiumathylat die Alumi- 
niurasaizbildung unter AbspaXtung von Alko- 
hol eintritt. Um die Alkohoiabspaitung zu er- 
leichtern, kann es zweckmaiiig sein, im Va- 
kuura zu arheiten. 45 

Durch die Herstcllungsweise unter Ver- 
wendung indifferenter organischer Lqsungs- 
mittei erreicht naan bisher nock nicht be- 
kanntc EtTekte dadurch, daB man die pri- 
maven, sekundaren oder tertiaren Aluminium- 50 
salze je nach Wuusch in reiner Form, ge- 
lost in dem organischen Losungsmiittel, hcr- 



*) Fon tU'm Patttntsucher sind ais die Rrfindcr au^ef^eben zcordrn: 

Dr. Georg Krtlnslctn in Frankfurt a. AL~IfocIist, 
Dr. Richard Karl MiUler in Bad Soden, T minus, 
mid Dr. Lmhvig Berlin in Frankfurt a, M.-Hochst, 



1/4 



25-01-2008 



569946 



stelit, letztercs bcispielsweisc mit Wasserdampf 
abtreibt unci dcii Riickstand trocknet bzw, 
bei hohcren Fettsuuren mit Alkoliolen nach- 
wascht iind in get^gnetc handclsfahigc Form 
5 bringt. Es lasscn sich auf dicse Weise bei- 
spiolsweise Salze dcr folgenden Konstitutions- 
formeln herstellcn: 

OH 

^'OCO.C,,H,, 
I'lirnilres Aluminiumstearat. 

. Otl 

.5 Al :- OCO-C,,H„ 

OCO.C,,H,, 

Sekundili-L'S Aluminiumpalmitac 

0C0.C|7Hj,.t 
ao Alvr--0C0-C,-H3a 
^OCO-Ci^H.,., 
Terrifu-es Alumiaiumoleac 

Die Arbeitsvveise zeichnet sich besonders 
25 durch ihre Einfachhcit vmd den giatten Reak- 
tionsverlauf aus. Eia zeitraubendes Filtrieren 
von Niederschla^en failt durch. die viel ein- 
tachcre Reinigung der Produkte durch Was- 
serdampfdestillation weg. 
30 Die so hcrgestellten Aluniiniumsake, be- 
sonders die sekundarcn und tertiaren Salze^ 
liaben durch ihren hohen Carbonsauregehalt 
den groflen V'ortcil^ sich in indifferenten L6- 
sungsmittcln zu losen und sich emulgieren zu 
3S iassen. 

B eis p i ele 
I. Sekundarcs Aluminiiimpalmitat 

40 1 28 Ge\\achtsteile Pahnitinsaure, in 100 
Gemchtsteilen Xylol gelost, werden zu einer 
Losung von 40 GewichtsteUen feinst gepul- 
vertem Aluminiumathylat in der lofachen 
Menge Xylol liinzagefugt. Man erhitzt im 

45 Olbad allcotahlich untcr Riihren, destilliert 
zunachst den bei der Reaktion entstehenden 
Alkohol und dann etwa Va angewandten 
Xylols ab. Dann entfcrnt man den Rest des 
Xylols mit Wasserdampf . Der gelatinose^ zahe 

50 Riickstand wird getrocknet^ am besten im Va- 
kuum bei So° C, darauf mit Alkohol ausge- 
kocht, wobei die evtL iinverandert gebliebene 
Pahnitinsaure in Losung geht iind so wieder 
zuriickgcwonnen wird. Den Riickstand trock- 

55 net man und erhalt ilia nach dem Vei'raahien 
als remweifies Fulver, 

2. Prinaiires Aluniiniumstearat 

60 2^4. Gcwichtstcile Stearinsaarc, in dcr glei- 
chen Menge Xylol gclost, werden mit 162 



Gewichtstcilcn Alumiaiiumathylat, in 1600 Ge- 
wichtsteilen Xylol heift gelost, vermischt. Nun 
wird nach Bcispici r wetter verfahrcn. 

3. Sekimdares Aluminiumstearat 



«5 



567 Gcwichtstcile Stearinsiiurc werden in 
600 Ge wichtsteilen Xylol gelost und hierzu 
cine heifie Losung von 162 Gewichtsteilen 70 
Aluminixmiathylat in der lofachcn Menge 
Xylol gcgcben. Man verfahrt weitcr, wic in 
Beispiel i beschrieben^ und kann die gesamtc 
Reaktion in etwa r Stunde beenden. 10 bis 
150/0 der angewandten Stcarinsaure werden 75 
nach dieser Arbeitsmethodc nicht nmgesetzt 
und konnen durch Extraktion mit Alkohol, 
wie oben beschrieben, wiedergewonnen wer- 
den. 



4. Sekondares Aluminiumstearat 
aus Aluminium Stearinsaure 



80 • 



25 Gewichtsteile Aluminiumpulver werden 
mit einer Losung von 427 Gewichtsteilen 
Stcarinsaure in 400 Gewichtsteilen Xylol ver- 85 
setzt und zum Sieden erhitzt. Die evti. vor* 
haadene Feuchtigkeit wird dabei abdestUliert. 
Hierauf wird mit Riickftnfikuhler die Losung 
mit etwa 1,0 Gewichtsteil Quecksilberchlorid 
versetzt, wobei eine ^iemlich heftige Reaktion go 
eintritt. Das Ganze wird nun noch etwa 
7 Stunden im Sieden ge halt en, bis das Alu- 
minium zum groBten Teil gelost ist. Nun wird 
vom ungeidsten Aluminium getrennt und die 
ziemlich dickflussige Masse mit Wasserdampf 95 
von Xylol befreit. Der Riickstand wird nach 
dem Trocknen . im Vakuum bei 80"* C rait . 
Alkohol behandelt und bildet nach dem 
Trocknen und Pulverisieren ein reinesweiBes 
Pulver. 100 

- 5. Tertiares Aluminiumoleat 

S47 Gewichtsteile Olsaure, in 500 Ge- 
wichtsteilen Xylol gelost, werden mit einer 
Losung von 165 Gewichtsteilen Aluminium- 105 
athylat in 1500 Gewichtsteilen Xylols wie 
in Beispiel i angegeben, behandelt. Das End- 
produkt bildet eine gel6 bis gruniicli aus- 
sehende durchscheinende GaUerte, die wie 
die oben erhaltenen Pulver beira Erhitzen no 
eine klare Schmelze ergibt. Wird das Pro- 
dukt mehrfach rait Alkohol ausgezogen und 
bei roo^C getrocknet, so wird es fest und 
kann pulverisiert werden. 

115' 

6. Alurainiumoxyoleat 

895 Gewichtsteile Rizinusoisaure, in 500 
Gewichtsteilen Xylol gelost, laCt man auf 
eine Losung von 162 Gewichtsteilen Alu- 120 
miniumathylat in dcr jofachen Menge Xylol 
nach Beispiel i cinwirkcn. Die als Endprodukt 
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erhaltenc gclbbraune Gelatine kann durch 
wiederholtes Beliandeln mit Alkohol undlan- 
gcres Trocknen bei ioo° (im Vakuum) nach 
dem Erkalten in ein festcs Produkt ubergc- 
5 ftihrt wcrdcn, das nun zu eincm Pulvcr ver- 
mahlen wird. Die Ausbeure der in Beispiel r 
bis 6 erhaltenen Produkte betmg 90 bis 980/0, 

7. Naphthensaures Aluminium 

io 

Naplithensaures Aluminium wird heige- 
stellt aus 1 00 Gewichtsteilen Kaphtliensaiire 
und 30 Gewiclitsteilen Aluminium athylat. 
Hierbei wird so lange auf etwa 150 C er- 

15 hitzl, bis alles Athylat geldst isr und kein 
Alkohol mehr iiberdestiiliert. Der Riickstand 
wird mit Wasscrdampf und dann wiederholt 
mit heiflem Alkohol behandeit, bis man nach 
dcm Trocknen ein festes» geruchloses, graues 

20 Pulver -erhalt. 

8. Abietinsaurcs Aluminium 

56 Gewichtsteile belles Kolophonium und 
as 5 Gewichtsteile Aluminiumathylat werden in 
roo Gewichtsteilen Xylol gelost und ^/^ Stun- 
dcn erhitzt. Nach Einleiten von asserdampf 
und mehrmaligem Behandehi des Riickstan- 
des mit heiBera Alkohol erhalt man das weifie 
30 abietinsaure Aluminium. 

9- Primares Aluminiumpropionat 

75 Gewichtsteile Propionsaure und 162 
35 Gewichtsteile Aluminiumathylat werden in 
250 Gewichtsteilen Xylol gelost. Nach dem 
Abdestillieren des Alkohols und etwa ^/^stun- 
digem Erhitzen zum Sieden wird das Xylol 
mit Dampf abgetrieben. Der Riickstand wird 
40 mit Alkohol ausgezogen und bildet nach dem 
Auswaschen ein reines weiBes Pulver, welches 
sich am Licht etwas rotlich farbt. 



45 



10. Basisches Aluminiumacetat 



120 Gewichtsteile Eisessig und 160 Ge- 
wichtsteile Aluminiumathylat werden in 200 
Gewichtsteilen Xylol gelost. Nun wird wie 
• in Beispie! 9 weiter vcrfahren. Das mit Sprit 
50 ausgezogene Produkt ist ein reinweiBes Pul- 
ver und hat einen Aluminiumgehalt von 
-o* 57 *yo > -es besteht also aus ein em Gemisch von 



OH 



55 Al^-OOCCH.. und Al^OH 

^OOCCH., 'OOCCH.^ 

1 1, Propionsaures-palmitinsaures 
Aluminium 

60 50 Gewichtsteile Palmitinsaure und 15 Ge- 
wichtsteile Propionsaure werden in 100 Gc- 



mchtsteilen Amylalkohol gelost und zu einer 
Losung von 3 a Gewichtsteilen Aluminiimi- 
athylat hinzugeffigt. Nun wird erhitzt, der 
entstchendc Alkohol abdestiUiert und nach 65 
etwa istiindiger Rcaktlon bei Siede- 
temperatur des Amylalkohols mit Was- 
scrdampf destilliert. Man erhalt nach 
dem Ausziehen des Riickstandes mit Sprit 
ein gemischtes Aluminiumsah in Form eines 70 
reinen weiBen Pulvers mit einem Aluminium- 
gehalt von 2,60/0. 



12. Abietinpalmitinsanres Aluminixmi 



75 



75 Gewichtsteile weifles Kolophonium und 
26 Gewichtsteile Palmitinsaxirc, in zoo Ge- 
wichtsteilen Xylol gelost, werden zu 40 Ge- 
wichtsteilen einer 400/oigen Aluminiumathylat- 
Idsung in Xylol hinzugefiigt, zum Sieden er- 80 
hitzt, tmd nach Abdestillieren des Alkohols 
wird wie in Beispiel i r weiter verfahren. Da^ 
gemischte Saiz bildet ein reinweiBes Pulver, 
welches zum Unterschied von den anderen 
erwahnten* Salzen schwerer in Xylols Toluol 85 
usw. loslich ist. 

13. Aluminiumbenzoat 

2 Gewichtsteile Aluminiumspane werden go 
mit einer Losung von 25 Gewichtsteilen 
Benzoesaure in 100 bis 150 Gewichtsteilen 
Alkohol imd einer Spur Quecksiiberchlorid so 
lange zum Sieden des Alkohols erhitzt, bis 
fast alies Aluminium in Losung gegangen ist. 95 
Die dabei entstehende Suspension von Alu- 
miniumsalz in Alkohol wird nun von dem 
wenigen nicht gelostcn Aluminium getrennt 
und abgesaugt. Der Niederschlag wird zur 
Reiaigung mehrmals mit heiBem Sprit ausge- 100 
zogen. Zu der gleichen Verbindung kann man 
auch geiangen, wenn man. 25 Gewichtsteile 
Benzoesaure und 8,1 Gewichtsteile Alumi- 
niumathylat in 250 Gewichtsteilen Xylol lost, 
erhitzt und wie in Beispiel 9 weiter verfahrt. 105 
Man erhalt das Benzoat als weiBes Pulver, 
welches sich dadurch auszeichnet, dafi es in 
Xylol, Toluol, Benzol, Eisessig, Aceton und 
fast alien gebrauchlichcn Losungsmittein prak- 
tisch mildslich ist. no 

1 4. Sekundarcs Aluminiumpalmitat 

128 Gewichtsteile Pahnitinsaure, in 100 
Gewichtsteilen Xylol gelost, werden zu einer 115 
Losung von 30 Gewichtsteilen fein gepul- 
vertem Aluminiumathylat in der lofachen 
Menge Xylol hinzugefugt. Beim Erhitzen im 
Olbad unter Riihren dcstiiliert zunachst Me- 
thylalkohol ab untcr Bildung des sekundaren 120 
Aluminiumpalmitats. Die wcitere Aufarbci- 
tung geschieht, wio in Beispiel r angegeben. 
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Patentanspruch r 
Vcrfahren zur Hersteilmig der Aiu- 
minuimsalzc von Carbonsauren, dadurcli 
gekcimzeichuct, daB man die Sauren in 
organischcn indifFcrcntcn Losungsmitteln 



uaterErhitzen, mit Aluminiumalkoholat oder 
in Gegenwart ernes" Metalls, Mctalloxyds 
oder Metalisalzes, welches in bekannter 
Weise Aluminium zu aktivieren vermag, 
mit metallischem Alumiiuum umsetzt. lo 
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